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Abstract 



The invention relates to a method for suspension hydroa en^tion of an anthraauinone compound of a mixtur e 
comDrisecLo T f two or more anthr aqninnng com pound s < jrra7eactor ):ontaining the working solution and the 
one additional qf^ whir.h contains Jiyg^g^n. Afleast onecatalyst is suspended in said working 
solution. The working solution and th e gas phase ^re at least partially fed into the reactor through a device 
with openings or channels whose .hydraulic diameter is b fltWPP" n * rji ^20 mm, preferably between 1 and 
10 mm, and more preferably between 1 and 3 mm. 
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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Verfahren zur Suspensionshydrierung einer Anthrachinon-Verbindung in einem speziellen Reaktor zur 

Herstellung von Wasserstoffperoxid 
@ Verfahren /ur Suspensionshydrierung einer Anthrachi- 

non Verblndung odor eines Gemisches aus zwei oder 

mehr davon in einem Reaktor, der die Arbeitslosung ent- 

halt, in dcr mindcslens ein Katalysator suspendiert ist, 

und der /usat/lich cine Wasserstoff enthallende Gaspha- 

se enthalt, wobei die Arbeitslosung und die Gasphase zu- 

mindest tcilwcisc durch eine Vorrichtung mit Offnungen 

oder Kanalen in dem Reaktor gefuhrt werden, deren hy- 

droulischer Durchmesser 0,5 bis 20 mm, vorzugsweise 1 

bis 10 mm, besonders bevorzugt 1 bis 3 mm, betragt. 
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Beschreibung 

™K2M von A nthr ac hin on-Ve rbindu „ g e„ in e , 

gemaBen Hydrierverfahren wird eine Amhrachinon SnH Z ^ Anthrachmonverfahren. Bei dem erfindungs- 
Suspensionskaralysator und v^w^^t?^?* f ^ GemiSCh 3US ™* ° der mehr davon mit ™ 
196 11 976 ausfiihrlich beschneb e rwkd n iSSS^^** Tl^ wie er in der DE-A 

nungen ?er Kanalen, die einen l^^SSSSX^SSZ^' ^ "***»»»° <*' 

^£2?SJ^ Anthrachinon^bindung zur entsprechenden Anthra- 

und anschlieBender Ahtrennung d^ge"^ WasiSl"x^ ^T* B ^ dU " S VO " W — ^stoffperoxid 

Emen Uberbhck uber die pnnzipiellen Reaktionsablaufe gibt daf unten datgestellte Schema: 
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A13, S. 447-456. ^nuiracmnon Verfahren g,bt Ullmanns Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5. Aufl., Bd 

dung hydriert wird. 8 ° egenwart e,nes Katalysator zur entsprechenden Anthrahydrochinon-Verbin- 

Sl^ff nde u ErfindUng betrifft diese Hydrierstufe des Anthrachinonverfahrens 

wendete Katalysator verliert im Laufe dcr ^ZMZdmut^' ^^J^^or gefullt ist. Der ver- 
der Festbettkatalysatorzunachst aus d^R^^^^^^^ Kg T^^^ MlMe ^ m ^^ 
werden. Dies ist sehr zeitraubend und teuer ausgebaut ^erden und neuer bzw. regenenerter Katalysator eingebaut 

A^dt^^ d * Nachlassen der 

Die Suspensionshydrierung crSS^^^^^^ 0 d ? se,ben begCgnet Werden kann - 

lag.. B,„d 3. s. ^SSSSSSSr*™ '" """"""" ^""""P* 1 '' *« Cb.,™, 4. A„f- 

~*. m n. 

Ruhrkessel-, Blasensaulen und MieBbettreaktoren 700-702 beschneben. Hierunter befinden sich 

werden entweOer Suspensionska- 

Trageneilchen. TragersuspensionskatalyLtoren haK 

die Riickflihrung des Katalysators in den Reakror Sender S 2 d * J e,1 * hendur * hm ? s «* von 0,06 bis 0,15 mm 
AuBerdem sind sie im aUgemeinen hinsichtlich ihrer AkHvita. 8 « Sus Pens,on S kataly S atoren vereinfachen. 
wirkung als reine Katalysatoren mnS1ChUlCh lhrer Akl,vitat ™em P finducher gegen thermische Belastung und Giftem- 

di-^^^^^ VerWCndung *~ Schlaufenreaktors mit 

mung der Arbeitslosung in den Rohren fit Ah&Sv,^ ■ T^^?. 1 ^J^" Rohres zu einer Aufwartsstro- 
2% Pd auf aktivem Aluminiumoxi^dngeSt Kata,vsator wml e,n Palladtum-Tragersuspensionskatalysator (z. B. 
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• w nen isl die ausreichende Kontakuerung der Reaktionseduk.e durch die Kataly- 

Suspensionsreaktoren benotigen aic ^ x^ctQtnffteilchen zu suspendieren. fc-ine urnonung vurhesse- 5 

-ssrnn - 

der GroBe der suspeoawdcn u d ^chon V.skositatcn zw.scr.cn 10 x 10 una 

sionsfar^eisegeeignets.nd ^e z- B^ey £ kommen MetaUe vorzupwei* ^etae^aUe zu 
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nium eingesetzL 
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Der Gehalt ties Akfivmetalls be.rag, bei den v , bevorzugt Aluminium- 

bewegungen der KataJysa.orTeiS' b7 t e " T** 1 Werden - ^abfi Ligte sLh L V- aU8fSlam - Im 
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eiren wcscmlich. regcln.aBig um den So * v^inf gemaBen Verfar^enXbt S £ M ° ntZ A3 und *^ 

m> Bctck , < lcr IX s ,i lla(ions ? b,s 10 kleineren hydraulische . Durchme^ J ^ h *™*b*dich 

vcrniuilich daruuf. duB cin Toil " °™ C chnik. Drahigewebepaekunln ^ ?T^ r als ^tochbare Einbauten 

Kevor/uiM "ml Km dcm crfinH»n« -o S^ocen bzvv. Kanalbreiten in der Pak- 



-~s«cncn von der Anwcndune in VauZ ™ Strombrecher wirken Die oC LCllweis e clieFunktion eines 
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chenfiltration oder Kerzenfiltration. Als besonders geeignet envies sich bei konlinuierlicher Reaktionsfiihrung die Quer- 

stromfiltration. . „ ., , ... ^ . • „^ ; „„ 

Die vorUegende Erfindung wird anhand der folgenden Figuren im Detail beschneben Dabei zeigen 
Fig. 1 Versuchsaufbau fur eine diskon.inuierhche Hydrierung einer Anihrachinon-Verbindung in einer speziellen Bla- 

Se Ffg.2 Versuchsaufbau fur kontinuierliche Hydrierung einer Anthrachinon- Verbindung in einer speziellen Blasensaule 
Fig. 3 Versuchsaufbau fur kominuierliche Hydrierung einer Anihrachinon-Verbindung in einem speziellen Rohrbun- 

dC Sf !°zeigt beispielhaft einen Versuchsaufbau mil einem diskontinuierlich betriebenen Blasensaulenreator 1 in dem 
enisprechenS der vorliegenden Erfindung eine Gewebepackung 2 angeordnei isu deren Oeometne mil der ^^uons- 
packung SulzerBX vergleichbar ist. Zur Durchfuhrung der Reaktion wird zunachs. die Arbeitslosung m. ^penchemxn 
Katalysator uber die Befullei lung 3 eingebrachl. Uber die AnschluBleitung 4 wird d>e Wasserstoff ™*^>* <^l^ 
zugefahren und in einer Mischdiise 5 mi. der umgepumpten Suspension verm.scht und dieses Gem.sch am unteren Ende 
des Reaktors 1 zugefahren. Die Suspension wird uber die l^itung 6 zusammen nut Gas aus dem Reaktor ausgeu^gen und 
in das AbscheidegefaB 7 geleitet. Von dort wird das Gas iiber einen Abgaskiihler 8 gele.tet und uber erne Druckhaltung 9 
n Te AbTasleitung 10 gefuhrt. Die Suspension gelangt aus dem AbscheidegefaB 7 uber die l^.tung 11 ,n die Pumpe 12 
den WarmetauscrJr 13 die Mischdiise 5und weiter in den Reaktor 1. Nach beendeter Reaktion wird die Suspension uber 
die Entnahmeleitung 14 abgelassen. ™,«„„ji(!™ri», 

Fig. 2 zeigt einen kontinuierlich betriebene Blasensaule 1 mit Packungen 2, die uber die * 5 ^* 
lich mil Kreisgas betrieben wird. das zusammen mit einem Wasserstoff enthaltenden Fnschgas 4 uber die Nfcschduse 5 in 
die im Kreis gefuhrte Suspension 11 eingemischt wird. Der Reaktoraustrag wu-d uber dieLe.tung 6 in ^Abscheidege- 
faB 7 gefahren, in dem difcasphase abgeschieden und iiber die I^itung 15 abgefuhrt wird Von ^^^^ 
zur Begrenzung der Aufpegelung von gasformigen Verunreinigungen ein Te.lstrom uber die I^itung 10 entnommen und 
d" SleSe RestnJrJ uber die I^itung 16 wieder in den Reaktor gefuhrt. Uber die Le.tung 3 wird nurfluss^ge Ar- 
beitslosung eingebrachl. Der suspendierte Katalysator verbleibt in dem Reaktorsystem, indem er uber e,n Querstromfil- 
lerl7zuruckgehallenwirdundnurk a ialysalorfreieRus S igkeill4ausirillundenlnominenwird. 

Fig. 3 zcigfdic bci schncll vcrlaufcndcn Rcaktioncn mit hohcr Warmctonung bevorzugt " nzus ^" d ^ A , u ^X n g e n 
form bei def der Reaktor 1 die Bauform eines Rohrbundelwarmetauschers aufweist und Rohrbundel 18 besitzt, m denen 
Drahtgewebefullungen 2 angeordnei sind. Der in Fig. 1 und 2 vorhandene Warmetau^her 8 kann bei dieser Ausfiih- 
2 ingsform entfaUen 8 Er kannbeibehalten werden, um ^^^^Af^^^^^f^J^^ 
men, wenn der Reaktor nur mil Kuhlmittel beaufschlagt werden soU. Die Funktionen der Telle 4, 5, 6, 7, 10, 12, 14, 16 

""dSSdSaI^ 1 !! 976 teschriebenen weiteren Einzelheiten zumReaktor, zur Verfahrensfiihrung, zum Versuchs- 
aufbau, zum verwendeten Katalysator und zu den verwendeten Packungselementen kommen im Rahmen des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens sinngemaB zur Anwendung. _ A 

Die vorUegende Erfindung soli nunmehr anhand von folgendem Beispiel naher erlautert werden: 

BEISPIEL 

Die diskontinuierliche Hydrierung von 2-Ethylanthrachinon (13%ige Wsung in SheUso ^S^°„f 
(70 : 30)) wurde einerseils in einem herkommlichen 1 1-Ruhrbeh alter mitdreiflugehgem ^g Mun g s ™^^ h ^™$ 
andererseits in einer mit einer Gewebepackung bestuckten Blasensaule (400 mm Hohe 40 mm ^^>^j» <T 
und Umgebungsdruck durchgefuhrt. Als Suspensionskatalysator wurden 1.5 g Pd auf Alumin.umoxid (Pd-Gehalt. 5%) 
verwendet. Die Menge an eingesetzter Arbeitslosung betrug in beiden Fallen 650 ml. 

a) Ruhrbehalter: Es wurde insgesamt 3 h hydriert. Nach 3 h war das eingesetzte 2-Ethylanthrachinon zu 50% zu 2- 
Elhvlanthrahydrcchinon umgesetzt (Bestimmung durch Gaschromatographie). 

trCJepackte Blasensaule: Es wurde insgesamt 3 h hydriert. Nach 3 h war das emgesetzte 2-Ethylanthrachinon zu 
65% zu 2-Ethylanthrahydrochinon umgesetzt (Bestimmung durch Gaschromatographie). 

Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur Suspensionshydrierung einer Anihrachinon-Verbindung oder eines Gemisches aus zwei oden mehr 
davon in einem Reaktor, der die Arbeitslosung enthalt, in der mindestens ein Katalysator suspends* ^ zu- 
satzUch eine Wasserstoff enthaltende Gasphase enthalt, dadurch gekennzeichnet, daB die Arbeitslosung und die 
Gasphase zumindest teilweise durch eine Vorrichtung mit Offnungen oder Kanalen in dem Reaktor gefuhrt werden, 
deren hydraulischer Durchmesser 0,5 bis 20 mm, vorzugsweise 1 bis 10 mm, besonders bevorzugt 1 bis 3 mm, be- 

Tverfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB suspendierte Katalysatorpartikel ™f e ™ 

KomgroBe von 0,0001 bis 2 mm, vorzugsweise von 0,001 bis 0,1 mm, besonders bevorzugt von 0,005 bis 0,05 mm, 

3^rfaSeTnach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB als ^rrichtung mit Offnungen oder Kanalen 
e ne Schuttung, ein Gestrick, eine offenzellige Schaumstruktur oder ein Packungselement verwendet wird 
4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Arbe.udo^ng und die 
Gasphase zumindest teilweise durch Offnungen oder Kanale gefuhrt werden, deren Wandmatenalien Oberflachen- 
rauhigkeiten im Bereich des 0,1- bis lOfachen, vorzugsweise des 0,5- b,s Sfachen der m.ttleren KomgroBe der sus- 
pendierten Katalysaiorteilchen aufweisen. 
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nen Mittenrauhwert R a Lch DIN S/l von" 5)1 ^™ a * m « en ' bea S ef "h« werden, deren Oberfltchen ei- 

mm aufweisen. 

snSmt wild. uusensaute ist, die bevoraugi in, Otachraon von unlcn „^ <*„ du „ h . 
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